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La palygorskita es un filosilicato modular 2:1 con una estructura en la que las cadenas de tetraedros 
se unen por inversiones periódicas de sus oxígenos apicales. La estructura de la palygorskita es aún 
hoy controvertida ya que si bien fue descrita como monoclínica C2/m por Bradley en 1940, los 
escasos trabajos de refinamiento realizados hasta la fecha (Chiari et al., 2003 y Post y Heaney, 2008) 
proponen una mezcla de fases rómbica y monoclínica para resolver el problemático ajuste de este 
mineral. En ambos trabajos la solución de la mezcla de fases no llega a resolver la estructura, ya que 
ninguno de los dos considera la reflexión 110, la más intensa del mineral. 
 
El objetivo de este trabajo es profundizar en el estudio de la estructura de la palygorskita mediante la 
comparación de patrones de difracción calculados con los obtenidos utilizando radiación de sincrotrón 
sobre una muestra macroscópica que, si bien no permite obtener imágenes de monocristal, si permite 
la orientación de las fibras con respecto al haz. Para ello se han utilizado los modelos propuestos por 
Chisholm (1992), en los que también se basan los estudios de Chiari et al. (2003) y Post y Heaney 
(2008), que considera los grupos espaciales C2/m y Pbmn para la palygorskita monoclínica y 
rómbica, respectivamente. A partir de estos, se han generado una serie de patrones de difracción de 
rayos X en 2D y en 1D tanto para muestras de polvo como para muestras macroscópicas orientadas, 
es decir muestras en las que las fibras del mineral son visibles a simple vista y permiten su 
orientación con respecto al haz de RX. Se han considerados 5 valores diferentes para el ángulo β en 
el caso de la palygorskita monoclínica. Estos modelos teóricos se compararon con los resultados 
experimentales de la muestra PAL (Palygorskaya, Rusia), la cual proviene de la localidad tipo a partir 
de la cual se describió este mineral. Se ha empleado esta muestra ya que se trata de una 
palygorskita macroscópica y con una composición química muy cercana a la ideal. 
 
La metodología que se ha seguido para el desarrollo de este trabajo ha sido la generación de los 
modelos de difracción de fibra utilizando el software ANAELU (Fuentes-Montero et al., 2011). Los 
modelos de difracción de polvo han sido generados mediante ANAELU, calculando modelos de 
difracción de fibra según una serie de orientaciones representativas sumándolas posteriormente. Para 
corroborar los resultados obtenidos, se han calculado también utilizando el software XOP/XPOWDER 
(Sanchez del Río y Dejus, 2004). 
 
Los datos experimentales correspondientes a la palygorskita de Palygorskaya fueron obtenidos en la 
línea ID18F del ESRF (European Synchrotron Radiarion Facility). Se empleó un haz de rayos X 
monocromático con ʎ = 0.861 Å y un diámetro de 5 µm. El tiempo de adquisición fue variable, 
llegando hasta los 120 s, y se realizó utilizando un detector Mar-Research CCD. A la hora de 
comparar los modelos calculados, nos hemos centrado en la región que comprende las reflexiones 
040, 121 y 310, en el caso de la palygorskita rómbica, y las reflexiones 040, 021, 310 y 221, en el 
caso de la monoclínica, las "reflexiones diagnóstico" según Chisholm (1992). 
 
En los modelos de difractogramas de polvo 1D calculados se observa que para las reflexiones 
previamente mencionadas hay diferencias entre la relación de las intensidades relativas mostrada por 
Chisholm (1992) y los modelos obtenidos para dos valores de β en el caso de la palygorskita 
monoclínica, mientras que el resto muestran unas relaciones semejantes. 
 
En las imágenes de fibra en 2D calculadas, se puede observar que, en los modelos en los cuales el 
eje c se encuentra situado de forma perpendicular al haz de rayos X, las reflexiones presentan una 
división a lo largo del eje del ecuador de la imagen, siendo mayor la misma a mayores valores del 
ángulo β. Esto permite obtener unos criterios de discriminación visual entre palygorskita rómbica y 
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monoclínica. En los difractogramas de fibra en 1D se observan diferencias entre la relación de 
intensidades relativas de las reflexiones previamente mencionadas, las cuales ayudan también a 
discriminar palygorskitas rómbicas de palygorskitas monoclínicas. Las palygorskitas monoclínicas 
presentan una variación de los espaciados en relación con la variación del ángulo β. 
 
Comparando los modelos teóricos con los resultados experimentales, observamos que la muestra 
PAL coincide mayoritariamente, en cuanto a las relaciones de intensidades relativas de las 
reflexiones mencionadas previamente, con el modelo de palygorskita rómbica de Preisinger (1963). 
No obstante, tanto en los difractogramas en 2D como en 1D, se observan una serie de reflexiones 
con la misma orientación que las fibras de palygorskita pero que no pertenecen a las identificadas 
como propias de la palygorskita rómbica. Estas reflexiones observadas tampoco coinciden con 
ninguna de las que aparecen en los modelos de palygorskita monoclínica, por lo que se descarta que 
se trate de mezcla de las dos fases.  
 
La presencia de estas reflexiones que no corresponden con los modelos rómbico y monoclínico (con 
distinto β) tampoco es debida a impurezas puesto que están presentes en todos los difractogramas 
obtenidos (cerca de medio millar en áreas diferentes de distintas muestras) y con idénticas 
intensidades relativas. Además, no se ha observado la presencia de otros cristales distintos de las 
fibras de palygorskita en las imágenes de microscopio que se obtienen para enfocar el haz 
micrométrico.  
 
Como conclusiones se puede destacar que los modelos realizados sobre estructura rómbica y 
monoclínica permiten discernir en muestras reales si se trata de uno u otro extremo, o de la mezcla 
de distintas proporciones de ambas fases. La muestra de Palygorskaya aquí estudiada se ajusta 
mejor al modelo rómbico, si bien presenta una serie de reflexiones que no corresponden ni con esa 
estructura ni con una posible mezcla de fase monoclínica. El hecho de que los resultados 
experimentales no se ajusten a los calculados cuestiona la validez de las premisas teóricas en las 
que se basa, es decir la posible estructura en dos grupos espaciales diferentes C2/m y Pbmn que 
pueden coexistir o presentarse individualmente. Por ello, se pone de manifiesto la necesidad de 
profundizar en los estudios estructurales de este mineral. 
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